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^ (57) Zusammenfassung: Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur HersteUimg wassriger Zweikcmarxinenten-Polyurcthan-Lacke- 
^ mulsionen mit variablem Durchsatz und deren Verwendung als hochwertige Lacke und Beschichtungen. 
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Verstellbarer Strahldispergator zur Herstellung waBriger 2-Komponenten- 
Polyurethanlack-Emulsionen 

5 Die Erfindung betriffi ein Verfahren zur Herstellung waBriger Zweikomponenten- 
Polyurethan-Lackemulsionen mit variablem Durchsatz und deren Verwendung als 
hochwertige Lacke und Beschichtungen. 

2-Komponenten-Polyurethanlacke (2K-PUR-Lacke) werden aufgrund der nur 
1 0 begrenzten Verarbeitungszeit (Topfceit) der Lacke erst kurz vor der Applikation ver- 
mischt. Je nach Reaktivitat der Lacksysteme kann diese Topfzeit mehrere Minuten 
bis Stunden betragen. 

Wahrend solche Zweikomponenten-Systeme in der Vergangenheit in organischen 
15 Losungsmitteln gelost eingesetzt wurden, sind in neuerer Zeit eine Vielzahl von 
wasserdispergierbaren Zweikomponenten-Systemen entwickelt worden. Die wasser- 
dispergierbaren Zweikomponenten-Systeme bestehen regelmaBig aus einer Hy- 
droxylgruppen aufweisenden Harzkomponente (Binder, Polyol) und einer Polyiso- 
cyanatkomponente (Harter, Vernetzer). Dabei liegt die hydroxyfunktionelle Harz- 
20 komponente in der Regel als waBrige Dispersion, die Polyisocyanatkomponente als 
wasserfreie hundertprozentige Komponente oder in einem Losemittel gelost vor. 
Solche, auch im Rahmen der vorliegenden Erfindung einsetzbaren Systeme, sind Z.B. 
in den EP-A 358 979, 496 205, 469 389, 520 266, 540 985, 542 105, 543 228, 548, 
669, 562 282 und 583 728 offenbart. Nachteilig an diesen Lacksystemen ist, dafi die 
25 von den Zweikomponenten-Systeme auf Basis rein organischer Losungsmittel 
bekannte Lackqualitat in einigen Anwendungsbereichen noch nicht erreicht wird. 
Dieses gilt vor allem fur Anwendungsbereiche, in denen besonders hohe optische 
Eigenschaften und Bestandigkeitseigenschaften gefordert werden. 



30 



Bekannt ist, zur Erzielung hoch qualitativer Lackoberflachen Lackdispei^ionen mit 
moglichst kleiner TeilchengroBe einzusetzen. In wafirigen Zweikomponenten-Poly- 
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urethan-Lacken werden daher in der Regel Polyoldispersionen mit hinreichend klei- 
ner TeilchengroBe von unter 500 nm, bevorzugt 10 - 200 nm, eingesetzt. Die Disper- 
gierung der an sich hydrophoben Isocyanatkomponente erfolgt erst kurz vor der 
Applikation der Lacke, da die Polyisocyanatkomponente mit Wasser reagiert und 
5 daher nur eine begrenzte Lagerstabilitat in Gegenwart von Wasser aufweist. Die Dis- 
pergierung der an sich hydrophoben Polyisocyanatkomponente in der waBrigen 
hydroxyfnktionellen Harzdispersion durch ubliche statische Mischvorrichtungen 
bereitet aber erhebliche Schwierigkeiten. Der Grund ist darin zu sehen, daB die Iso- 
cyanatkomponente bereits wahrend der Emulgierung auf der Oberflache bereits 

10 gebildeter Emulsionsteilchen stabilisiert wird, so daB die oberflachliche Stabilisie- 
rungsschicht einer weiteren Zerteilung entgegensteht. WaBrige Zweikomponen- 
ten-Polyurethan-Lackemulsionen weisen daher regelmaBig eine bimodale Teilchen- 
groBenverteilung auf mit einem ersten Verteilungsmaximum einer TeilchengroBe, die 
der hydroxyfunktionellen Harzdispersion entspricht und einem zweiten Verteilungs- 

15 maximum mit einer TeilchengroBe von oberhalb 10 000 nm (Isocyanatkomponente), 
wobei noch erhebliche Anteile mit TeilchengroBen von oberhalb 20 000 nm vorhan- 
den sind. 

Es wurden auch bereits durch chemische Modifizierung hydrophilierte Polyisocya- 
20 nate und externe Emulgatoren enthaltende Polyisocyanate entwickelt, die zwar eine 
deutlich einfachere Dispergierung mit statischen Mischvorrichtungen auf eine mitt- 
lere TeilchengroBe von unter 1 000 nm ermoglicht, jedoch ausgehartete Lackfilme 
mit fur viele Anwendungsbereiche unzureichenden Bestandigkeitseigenschaften 
ergeben. Lackfilme mit guten Bestandigkeitseigenschaften werden dagegen nur 
25 durch Einsatz hydrophober Polyisocyanatkomponenten erhalten. 

Aufgrund der Vorstellung, daB die Dispergierbarkeit der Isocyanatkomponente durch 
die Stabilisierungsreaktion, die auf der Oberflache bereits vorhandener Teilchen statt- 
findet, begrenzt wird, wurde nach Moglichkeiten gesucht, eine moglichst feinteilige 
30 Dispergierung innerhalb so kurzer Zeitraume zu erzielen, innerhalb derejrjsinQ merk- 
liche Oberflachenstabilisierung noch nicht stattfindet. Insbesondere sollte wahrend 



WO 01/05860 




PCT/EPOO/06599 



der Dispergierung auch eine die Reaktion der Polyisocyanatkomponente mit Wasser 
beschleunigende Erwarmung vermieden werden. 

In der DE-A 19 510 651 wird beschrieben, daB nach Vorvermischung der 
5 hydroxyfunktionellen Bindernitteldispersion der Polyisocyanatkomponente, Wasser, 
gegebenenfalls zusatzlichem Losungsmittel, sowie gegebenenfalls weiteren an sich 
bekannten Lackhilfsmitteln, die erhaltene Voremulsion, an die keine besonderen 
Anforderungen zu stellen sind, unter hohem Druck durch eine Diise mit geringer 
Abmessung in mindestens einer Dimension gedriickt wird. Als Homogenisierdiisen 

10 sind Spaltdusen, Ringschlitzdiisen oder Lochdusen erwahnt. Besonders bevorzugt 
wird ein Strahldispergator gemaB EP-A-101 007 eingesetzt, da bereits bei relativ 
geringen Driicken sehr feinteilige Dispersionen entstehen. Der anzuwendende Druck 
soli 1 bis 30 MPa (10 bis 300 Atmospharen), im Falle des Strahldispergators vor- 
zugsweise 1 bis 8 MPa, besonders bevorzugt 2 bis 6 MPa betragen. Mittels dieser 

15 Emulgierung gelingt es, uber mehrere Stunden stabile Zweikomponenten-Poly- 
urethan-Lackemulsionen herzustellen, die nach Applikation und Aushartung eine 
erheblich verbesserte Oberflachenqualitat zeigen. 

Ferner ist es moglich, den Gehalt an Losungsmittel in der Dispersion erheblich zu 
20 reduzieren und bevorzugt auf eine Hydrophilierung der Polyisocyanatkomponente zu 
verzichten. Insbesondere konnen erfindungsgemaB Dispersionen mit einem 
Losungsmittelgehalt von unter 15 % ohne weiteres hergestellt werden. In Abhangig- 
keit von dem bei der Dispergierung angewandten Druck, der Anzahl der Dusen- 
durchgange und dem eingesetzten Zweikomponenten-System ist es ferner moglich, 
25 auch vollig Losungsmittel- und Hydrophilierungsmittel-freie Emulsionen herzustel- 
len. 

Die mit dem erfindungsgemaBen Verfahren erzielbaren hohen Oberflachenqualitaten 
der Lackierungen konnen unmittelbar der TeilchengroBenverteilung der Emulsionen 
3 0 zugeord net werden . -,^ w > 
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In der DE-A 19 510 651 ist die Anwendung des Strahldispergators mit festen 
Abmessungen in den Figuren 1, 2, 3, 4 und 5 beschrieben. In der Fig. 6 ist eine spe- 
zielle Form beschrieben, wobei die Bohrungen durch ein verschiebbares Einsatzrohr 
freigegeben oder versetzt werden. Fiir die Anwendung hat sich diese Form nicht 
5 praktikabel gezeigt. Es wurde gefunden, daB solche Homogenisierdiisen sehr schnell 

in Bruchteilen von Sekunden verstellbar sein mussen, urn bei schwankenden 
Absatzmengen kontinuierlich gleiche Emulsionsqualitat zu erzeugen. 

Es wurde gefunden, daB sich z.B. Automobilkarossen besonders vorteilhaft mit 
10 hochster Qualitat lackieren lassen, wenn die Emulgierung des Polyisocyanates in der 

wassrigen Polyolkomponente kontinuierlich unmittelbar vor Einleitung in die Spritz- 
pistole oder Zerstauberglocke erfolgt. Probleme bereitet es jedoch, wenn die Abnah- 
memenge des Lackes bedingt durch die Geometrie der Autokarosse in sehr kurzen 
Zeitabstanden schwankt. 

15 

Die Aufgabe der Erfindung bestand also darin, eine Mischapparatur fur wassrige 
Zweikomponenten-Polyurethanlacke mit hoher Lackqualitat zur Verfugung zu stel- 
len, die bei schwankenden Absatzmengen kontinuierlich gleiche Emulsionsqualitaten 
erzeugt. 

20 

Diese Aufgabe konnte uberraschenderweise durch die nachfolgend naher beschrie- 
bene Ausfuhrungsform eines Strahldispergators gelost werden. 

Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung wafiriger Zweikompo- 
25 nenten-Polyurethan-Lackemulsionen mit variablem Durchsatz auf Basis Isocyanat- 

reaktive Gruppen aufweisender wassriger Bindemitteldispersionen und Polyisocya- 
nate durch Vermischen der beiden Komponenten, dadurch gekennzeichnet, daB die 
Mischung unter einem Druck von 1 bis 30 MPa durch einen verstellbaren Strahldis- 
pergator mit zu- oder abschaltbaren Dusenbohrungen oder Schlitzen gepumpt wird. 

30 
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ErfindungsgemaB wird unmittelbar vor dem Strahldispergator (Abb. 1) vorteilhaft 
eine Mischdiise (1) fur das Polyisocyanat geschaltet und durch Eindiisen in die 
Polyolkomponente die Rohemulsion erzeugt. Unmittelbar nachgeschaltet ist eine 
weitere Blende (2), die eine schon gute Qualitat der Rohemulsion gewahrleistet und 
5 Grobanteile verhindert. 

Kernstiick der erfindungsgemaBen Vorrichtung ist eine Keramikhulse (3) mit den 
Homogenisierbohrungen (4) und dem Keramikkolben (5). Es wurde gefunden, daB 
die Keramikbauteile sehr passgenau eingeschliffen sein miissen, urn einen Leckstrom 

10 zwischen Kolben und Hulse zu vermeiden. Es wurde gefunden, daB Bauteile aus 

Stahl keinen dichten AbschluB und so das Zuschalten einzelner Bohrungen ermog- 
lichen. Es wurde ferner gefunden, daB die Bohrungen an der Eintrittsseite sehr 
scharfkantig geschliffen sein sollten. Als Keramikmaterialien empfehlen sich Metall- 
oxide wie z.B. Zirkonoxid oder noch hartere Materialien. Als vorteilhaft hat sich 

15 ferner eine Spulbohrung (6) erwiesen, die beim Spiilen einen groBen Mengenstrom 

ermoglicht. Die Keramikhulse kann sowohl von Innen nach AuBen, als auch von 
AuBen nach Innen durchstromt werden. Um einen Lackfilm am Kolben beim Still- 
stand zu vermeiden, kann eine Spullaterne (7) installiert werden. Durch Druckrege- 
lung (8) z.B. iiber einen Pneumatikantrieb (9) ist in Bruchteilen einer Sekunde die 

20 Verstellung moglich, um soviel Dusen zu- oder abzuschalten, daB immer der gleiche 
Homogenisierdruck und damit die gleiche Emulsionsqualitat sichergestellt ist. Wer- 
den elektrische Schrittmotoren verwendet, ist auch eine Verstellung im ms-Bereich 
moglich. Eine annahernd stufenfreie Verstellung wird entsprechend Abb. 2 erreicht, 
wenn zwei Diisenreihen versetzt gegenuberstehen. 

25 

Als besonders vorteilhaft wurde gefunden, wenn entsprechend Abb. 3 statt der Dusen 
Schlitze verwendet werden. Es wurde gefunden, daB wenn man die Schlitze nur so 
breit macht, wie den Bohrungsdurchmesser oder noch kleiner, eine sehr konstante 
Fahrweise und lineare, vollkommen stufenfreie Verstellung ermoglicht. Mit der 
30 erfindungsgemaBen Vorrichtung lassen sich 2-Komponenten-Polyurethan-Lacke 
hochster Qualitat und mit einem groBen Regelbereich herstellen. 



\ 
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Die Geometrie der Bohrungen und Schlitze soli so dimensioniert sein, dafi Energie- 
dichten von 10 5 - 10 7 W/cm 3 , bevorzugt 10 6 - 10 7 W/cm 3 , erreicht werden. Erreicht 
wird dies, wenn nach Abbildung 2 und 3 im Bereich der Bohrung oder des Schlitzes 
5 soviel Material abgetragen wird, dafi die Lange der Bohrung 1 bis 3 mal so lang ist, 
wie der Durchmesser der Bohrung beziehungsweise die Breite des Schlitzes. Beson- 
ders bevorzugt 1 bis 2 mal so lang. 

Der entwickelte Strahldispergator hat zusatzlich den Vorteil, daB ein Zwischenpuffer 
10 und damit der Spulaufwand bei Linienstillstand minimiert werden kann, wenn die 
Emulgierung des Polyisocyanats kontinuierlich unmittelbar vor Einleitung in die 
Spritzpistole oder Zerstauberglocke erfolgt. 

Abb. 4 zeigt die erfindungsgemaBe Ausflihrungsform beispielhaft zur Autoerstlackie- 
15 rung. Uber eine oder mehrere Dosierpumpen (1) werden Polyol und Polyisocyanat 
kontinuierlich und pulsationsfrei zur Mischduse (2) und dem verstellbaren Strahldis- 
pergator (3) gepumpt. Die Dosierpumpen haben ferner die Aufgabe den notwendigen 
Pumpendruck aufzubringen. Nach der Emulsionsherstellung kann der 2-Komponen- 
tenlack noch uber einen kleinen Puffer (4) fur mehrere Zerstaubungsglocken (5) 
20 gespeichert werden, wenn der Lack mit elektrischer Innenaufladung zerstaubt werden 

soli. Bei der elektrischen AuBenaufladung kann auf die Puffer verzichtet werden. d;J 

Nach dem erfindungsgemafien Verfahren konnen z.B. bimodale waBrige 2 Kompo- 
nenten-Polyurethan-Lackemulsionen auf Basis hydroxyfunktioneller Harzdispersio- 

25 nen und Polyisocyanaten, die eine TeilchengroBenverteilung mit einem ersten Ver- 
teilungsmaximum bei einer TeilchengroBe von <500 nm, bevorzugt 10 bis 200 nm 
und einem zweiten Verteilungsmaximum bei einer TeilchengroBe von 200 bis 
2 000 nm aufweisen, hergestellt werden. Bevorzugt liegt das zweite Verteilungs- 
maximum bei einer TeilchengroBe von 300 bis 1 000 nm. Die TeilchengroBen der 

30 Verteilungsmaxima unterscheiden sich mindestens um einen Faktor 2. 
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Insbesondere weisen 99 Gew.-% der Teilchen der erfindungsgemaBen Emulsion eine 
TeilchengroBe von unter 5 000 nm 5 bevorzugt unter 1 000 nm auf. 

ErfindungsgemaB konnen alle auch bisher schon fiir Zweikomponenten-Polyurethan- 
5 Lacke eingesetzten Bindemittel und Vernetzerkomponenten eingesetzt werden. 

Geeignete Bindemittelharze sind z.B. Isocyanat-reaktive Gruppen aufweisende Poly- 
acrylate, Polyester, Urethan-modifizierte Polyester, Polyether, Polycarbonate oder 
Polyurethane, inbesondere solche des Molekulargewichtsbereiches 1 000 bis 10 000 
10 g/moL Als Isocyanat-reaktive Gruppen werden bevorzugt Hydroxylgruppen einge- 
setzt. Die Bindemittelharze werden in der Regel als wassrige Dispersionen ein- 
gesetzt. 

Als Polyisocyanatkomponente sind beliebige organische Polyisocyanate mit alipha- 
15 tisch, cycloaliphatisch, araliphatisch und/oder aromatisch gebundenen, freien Iso- 
cyanatgruppen, geeignet Die Polyisocyanatkomponente sollte im allgemeinen eine 
Viskositat von 20 bis 1 000 mPa.s, vorzugsweise von unterhalb 500 mPa.s, aufwei- 
sen. Jedoch konnen auch hoherviskose Polyisocyanate eingesetzt werden, wenn die 
Viskositat der Polyisocyanatkomponente durch einen entsprechenden Losungsmittel- 
20 gehalt herabgesetzt ist. 

Besonders bevorzugt werden als Polyisocyanate solche mit ausschlieBlich aliphatisch 
und/oder cycloaliphatisch gebundenen Isocyanatgruppen mit einer zwischen 2,2 und 
5,0 liegenden mittleren NCO-Funktionalitat und einer Viskositat von 50 bis 
25 500 mPa.s bei 23°C eingesetzt. Bei entsprechend niedriger Viskositat gelingt erfin- 
dungsgemaB eine Dispergierung mit hinreichend kleiner TeilchengroBe vollig ohne 
Losungsmittelzusatz. 

Ferner konnen die in der Lackchemie bekannten ublichen Zusatz- und Modifizie- 
30 rungsmittel eingesetzt werden. ^ 
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Das erfindungsgemafle Verfahren ist nicht an den Einsatz speziell fur wasserdisper- 
gierbare Lacksysteme entwickelte Komponentensysteme, wie beispielhaft in der 
eingangs zitierten Literatur beschrieben, gebunden. Vielmehr ist es erfindungsgemaB 
moglich, eine Vielzahl der bisher nicht wasserdispergierbaren Zweikomponenten- 
5 Systeme einzusetzen. Jedoch wird im allgemeinen bei erfindungsgemaflem Einsatz 
von speziell fiir die Dispergierung in Wasser entwickelten Zweikomponenten-Syste- 
men der Dispergieraufwand im Rahmen der vorliegenden Erfindung (d.h. der anzu- 
wendende Druck) besonders giinstig sein. 

10 Die beim erfindungsgemaBen Verfahren erhaltenen Emulsionen eignen sich zur Her- 
stellung von hochwertigen Uberzugen auf den verschiedensten Substraten und Mate- 
rialien wie Holz, Metallen, Kunststoffen usw. Vorzugsweise werden die Beschich- 
tungssysteme zur Lackierung von Karosserien oder Karosserieteilen in der Autoerst- 
lackierung eingesetzt. 
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Beispiele 
Beispiel 1 

5 Kontinuierliche Herstellung einer Paraffinolemuision folgender Rezeptur: 

4 Teile Paraffindl dunnflussig 

1 Teil Emulgator, Tween 80/Arlacel 80-Gemisch, HLB 1 1,5 und 

5 Teile Wasser 

10 In der Abb. 5 sind graphisch die Versuchsergebnisse mit einer verstellbaren Loch- 
duse nach Abb. 2 mit 10 Lochern a 0,1 mm, mit einer 0,1 mm breiten Schlitzduse 
einer Tiefe von 6 mm und ein Strahldispergator mit festen Abmessungen und mit 2 
Bohrungen a 0,1 mm verglichen. 

15 Von den verstellbaren Dusen sind jeweils die kleinsten Offnungen, eine mittlere Ein- 
stellung und die maximale Offhung aufgezeichnet. Die Graphik, die die mittlere 
TeilchengroBe als Funktion vom Homogenisierdruck angibt, zeigt eine gute Uberein- 
stimmung uber den gesamten Bereich und die gute Funktionsweise des verstellbaren 
Strahldispergators. 

20 

Beispiel 2 

Kontinuierliche Herstellung eines 2-Komponenten-Polyurethanlackes nach folgender 
Rezeptur: 
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Bindemittelkomponente: 


Bayhydrol® VP LS 2271 

(hydroxyfunktionelle Polyacrylatdispersion, Bayer AG) 


30,39 % 


Bayhydrol® VP LS 2231 

(hydroxyfunktionelle, urethanmodifizierte Polyesterdispersion, 
Bayer AG) 


33,28 % 


Byk® 345 

Lackhilfsmittel, Byk Chemie GmbH 


0,29 % 


Byk® 333 

Lackhilfsmittel, Byk Chemie GmbH 


0,30 % 


destilliertes Wasser 


7,65 % 


Harterkomponente: 


Desmodur® VP LS 2025/1 
(Lackpolyisocyanat, Bayer AG) 


18,29% 


Tinuvin® 1 130, 50 % in Butyldiglykolacetat 
(Lichtschutzmittel, Ciba Spezialitatenchemie GmbH) 


1,85% 


Tinuvin® 292, 50 % in Butyldiglykolacetat 
(HALS-Stabilisator, Ciba Spezialitatenchemie GmbH) 


0,92 % 


Butyldiglykolacetat / Solvesso 100 (1/1) 


7,03 % 




100,00% 



Die beiden Komponenten werden nach Abb. 4 mit einem verstellbaren Strahldisper- 
gator nasch Abb. 1 mit 0,2 mm groBen Lochdusen nach Abb. 2 vermischt und die 
Harterkomponente emulgiert. 



Die Applikation erfolgt elektrostatisch uber eine handelsubliche Glocke auf verzinkte 
Stahlbleche mit einer Schichtstarke von 40 jam. Der Lackfilm wird 5 Minuten bei 
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Raumtemperatur abgeluftet, 10 Minuten bei 80°C vorgetrocknet und 30 Minuten bei 
130°C ausgehartet. Der Lackfilm hat die folgenden anwendungstechnischen Eigen- 
schaften: 



Pendelharte nach Konig (23°C) 1 90 s 

Glanz20° 88 

Losemittelbestandigkeit Xylol/Treibstoff (0 = sehr gut, 5 = schlecht) 0 / 1 

Chemikalienbestandigkeit Pankreatin/Schwefelsaure/Natronlauge 2/1/0 



Kratzfestigkeit (Amtec Kistler LaborwaschstraBe, 10 Cyclen), A Glanz 13 
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Patentansprtiche 

1. Verfahren zur Herstellung waBriger Zweikomponenten-Polyurethan-Lack- 
emulsionen mit variablem Durchsatz auf Basis Isocyanat-reaktive Gruppen 
5 aufweisender wassriger Bindemitteldispersionen und Polyisocyanate durch 

Vermischen der beiden Komponenten, dadurch gekennzeichnet, dafi die 
Mischung unter einern Druck von 1 bis 30 MPa durch einen verstellbaren 
Strahldispergator mit zu- oder abschaltbaren Dusenbohrungen oder Schlitzen 
gepumpt wird. 
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International application No. 


International filing date {day/month/year) 


Priority date (day/month/year) 


PCT/EP00/06599 
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International Patent Classification (IPC) or national classification and IPC 




C08G 18/08, B01J 19/26, BO IF 5/06 




Applicant 


BAYER AKTIENGESELLSCHAFT 





This international preliminary examination report has been prepared by this International Preliminary Examining Authority 
and is transmitted to the applicant according to Article 36. 



This REPORT consists of a total of 



sheets, including this cover sheet. 



I — I This report is also accompanied by ANNEXES, i.e., sheets of the description, claims and/or drawings which have been 
I — ' amended and are the basis for this report and/or sheets containing rectifications made before this Authority (see Rule 
70. 16 and Section 607 of the Administrative Instructions under the PCT). 



These annexes consist of a total of _ 



. sheets. 



3. This report contains indications relating to the following items: 
Basis of the report 
Priority 

Non-establishment of opinion with regard to novelty, inventive step and industrial applicability 
Lack of unity of invention 

Reasoned statement under Article 35(2) with regard to novelty, inventive step or industrial applicability; 
citations and explanations supporting such statement 

Certain documents cited 

Certain defects in the international application 

Certain observations on the international application 



II 


□ 


III 
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IV 


□ 


V 


IEI 


VI 


□ 


VII 


IEI 


VIII 


□ 
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Date of completion of this report 

03 August 2001 (03.008.2001) 


Name and mailing address of the IPEA/EP 
Facsimile No. 


Authorized officer 
Telephone No. 
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INTERNATIONAL PRELlHW^RY EXAMINATION REPORT 



lQ__^fc?ional application No. 

PCT/EP00/06599 



I. Basis of the report 



1. With regard to the elements of the international application:* 
|~] the international application as originally filed 
the description: 

pages _____ 1-1 j 

pages 

pages 



, as originally filed 



, filed with the demand 



, filed with the letter of 



the claims: 

pages 

pages 

pages 

pages 



, as originally filed 

, as amended (together with any statement under Article 1 9 

, filed with the demand 



. , filed with the letter of 



the drawings: 

pages 

pages 

pages 



1/3-3/3 



, as originally filed 
, filed with the demand 



. , filed with the letter of 



| | the sequence listing part of the description: 

pages 

pages 

pages 



, as originally filed 

, filed with the demand 



, filed with the letter of 



3. 



2. With regard to the language, all the elements marked above were available or furnished to this Authority in the language in which 
the international application was filed, unless otherwise indicated under this item. 

These elements were available or furnished to this Authority in the following language which is: 

I | the language of a translation furnished for the purposes of international search (under Rule 23. 1(b)). 
| | the language of publication of the international application (under Rule 48.3(b)). 

| | the language of the translation furnished for the purposes of international preliminary examination (under Rule 55.2 and/ 
or 55.3). 

With regard to any nucleotide and/or amino acid sequence disclosed in the international application, the international 
preliminary examination was carried out on the basis of the sequence listing: 

I 1 contained in the international application in written form. 

filed together with the international application in computer readable form. 

furnished subsequently to this Authority in written form. 

furnished subsequently to this Authority in computer readable form. 

The statement that the subsequently furnished written sequence listing does not go beyond the disclosure in the 
international application as filed has been furnished. 

The statement that the information recorded in computer readable form is identical to the written sequence listing has 
been furnished. 



□ 
□ 
□ 
□ 



4. 



□ 
□ 



The amendments have resulted in the cancellation of: 

1 I the description, pages 

1 1 the claims, Nos. 

1 1 the drawings, sheets/fig 



. I 1 This report has been established as if (some of) the amendments had not been made, since they have been considered to go 
' — ' beyond the disclosure as filed, as indicated in the Supplemental Box (Rule 70.2(c)).** 

* Replacement sheets which have been furnished to the receiving Office in response to an invitation under Article 14 are referred to 
in this report as "originally filed" and are not annexed to this report since they do not contain amendments (Rule 70.16 
and 70.17). 

** Any replacement sheet containing such amendments must be referred to under item 1 and annexed to this report. 
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V. Reasoned statement under Article 35(2) with regard to novelty, inventive step or industrial applicability; 
citations and explanations supporting such statement 



1 . Statement 

Novelty (N) 

Inventive step (IS) 
Industrial applicability (IA) 



Claims 
Claims 

Claims 
Claims 

Claims 
Claims 



YES 
NO 
YES 
NO 

YES 
NO 



Citations and explanations 

Reference is made in this report to the following document: 
Dl: EP-A-0 685 544 

Document Dl describes a method for producing aqueous two-component polyurethane 
paint emulsions based on dispersions of isocyanate reactive bonding agents and 
polyisocyanates by mixing the two components at a pressure of 1-30 MPa in a jet 
disperser (Dl, in particular Claims 1-3 and page 3 ? lines 5-30). According to Dl (page 
4, lines 18-27 and Fig. 6), an adjustable jet disperser having nozzle bores or slits that 
can be shut on and off is used. The claimed method is thus not novel (PCT 33(2)). 



Form PCT/IPEA/409 (Box V) (January 1994) 



INTERNATIONAL PREL 



RY EXAMINATION REPORT 




VII. Certain defects in the international application 



The following defects in the form or contents of the international application have been noted: 



A Drawing 5 is mentioned on page 9, line 10, of the description but it does not appear 
in the file. 



Form PCT/IPEA/409 (Box VII) (January 1994) 



VERTRAG UBER 



INTERNATIONALE ZUSAj^ENARBEIT AUF DEM 
GEBIET DES PATENTWES™S 

PCT 




INTERNATIONALER VORLAUFIGER PRUFUNGSBERICHT 

(Artikel 36 und Regel 70 PCT) 



Aktenzeichen des Anmelders Oder Anwalts 
LEA33 410-WO PB 


siehe Mitteilung uber die Ubersendung des internationalen 
WEITERES VORGEHEN vorlaufigen Prufungsberichts (Formblatt PCT/1PEA/416) 


Internationales Aktenzeichen 
PCT/EP00/06599 


Internationales Anmeldedatum (Tag/Monat/Jahr) 
12/07/2000 


Prioritatsdatum (Tag/Monat/Tag) 
16/07/1999 


Internationale Patentklassifikation (IPK) Oder nationale Klassifikation und IPK 
C08G 18/08 


Anmelder 

BAYER AKTIENGESELLSCHAFT et aL 



1. Dieser Internationale vorlaufige Prufungsbericht wurde von der mit der internationalen vorlaufigen Prufung beauftragten 
Behorde erstellt und wird dem Anmelder gemaB Artikel 36 ubermittelt. 

2. Dieser BERICHT umfaBt insgesamt 4 Blatter einschlieBlich dieses Deckblatts. 

□ AuBerdem liegen dem Bericht ANLAGEN bei; dabei handelt es sich um Blatter mit Beschreibungen, Anspruchen 
und/oder Zeichnungen, die geandert wurden und diesem Bericht zugrunde liegen, und/oder Blatter mit vor dieser 
Behorde vorgenommenen Berichtigungen (siehe Regel 70.16 und Abschnitt 607 der Verwaltungsrichtlinien zum PCT). 

Diese Anlagen umfassen insgesamt Blatter. 



3. Dieser Bericht enthalt Angaben zu folgenden Punkten: 

I IS Grundlage des Berichts 

II □ Prioritat 

III □ Keine Erstellung eines Gutachtens uber Neuheit, erfinderische Tatigkeit und gewerbliche Anwendbarkeit 

IV □ Mangelnde Einheitlichkeit der Erfindung 

V Begrundete Feststeliung nach Artikel 35(2) hinsichtlich der Neuheit, der erfinderischen Tatigkeit und der 
gewerblichen Anwendbarkeit; Unterlagen und Erklarungen zur Stutzung dieser Feststeliung 

VI □ Bestimmte angefuhrte Unterlagen 

VII S Bestimmte Mangel der internationalen Anmeldung 

VIII □ Bestimmte Bemerkungen zur internationalen Anmeldung 



Datum der Einreichung des Antrags 
15/01/2001 


Datum der Fertigstellung dieses Berichts 
03.08.2001 


Name und Postanschrift der mit der internationalen vorlaufigen 
Prufung beauftragten Behorde: 

Europaisches Patentamt 

/jm) D-80298 Munch en 

Tel. +49 89 2399 - 0 Tx: 523656 epmu d 

Fax: +49 89 2399 - 4465 


Bevollmachtigter Bediensteter sZ&^Z?^ 
Ehrenreich, W (l ^ |) 

Tel. Nr. +49 89 2399 8675 ^2^^ 



Formblatt PCT/l PEA/409 (Deckblatt) (Januar 1994) 



INTERNATIONALER VORLAUFIGER 
PRUFUNGSBERICHT 



Internationales Aktenzeichen PCT/E POO/06599 



I. Grundlage des Berichts 

1 . Hinsichtlich der Bestandteile der internationalen Anmeldung (Ersatzblatter, die dem Anmeldeamt auf eine 
Aufforderung nach Artikel 14 hin vorgelegt wurden, gelten im Rahmen dieses Berichts a/s "ursprunglich 
eingereicht" und sind ihm nicht beigefugt, weil sie keine Anderungen enthalten (Regeln 70. 16 und 70.17)): 
Beschreibung, Seiten: 

1-11 ursprungliche Fassung 

Patentanspruche, Nr.: 

1 ursprungliche Fassung 

Zeichnungen, Blatter: 

1/3-3/3 ursprungliche Fassung 



2. Hinsichtlich der Sprache: Alle vorstehend genannten Bestandteile standen der Behorde in der Sprache, in der 
die internationale Anmeldung eingereicht worden ist, zur Verfugung oder wurden in dieser eingereicht, sofern 
unter diesem Punkt nichts anderes angegeben ist. 

Die Bestandteile standen der Behorde in der Sprache: zur Verfugung bzw. wurden in dieser Sprache 
eingereicht; dabei handelt es sich urn 

□ die Sprache der Ubersetzung, die fur die Zwecke der internationalen Recherche eingereicht worden ist (nach 
— Regel 23.1(b)). 

□ die Veroffentlichungssprache der internationalen Anmeldung (nach Regel 48.3(b)). 

□ die Sprache der Ubersetzung, die fur die Zwecke der internationalen vorlaufigen Prufung eingereicht worden 
ist (nach Regel 55.2 und/oder 55.3). 

3. Hinsichtlich der in der internationalen Anmeldung offenbarten Nucleotid- und/oder Aminosauresequenz ist die 
internationale vorlaufige Prufung auf der Grundlage des Sequenzprotokolls durchgefuhrt worden, das: 

□ in der internationalen Anmeldung in schriftlicher Form enthalten ist. 

□ zusammen mit der internationalen Anmeldung in computerlesbarer Form eingereicht worden ist. 

□ bei der Behorde nachtraglich in schriftlicher Form eingereicht worden ist. 

□ bei der Behorde nachtraglich in computerlesbarer Form eingereicht worden ist. 

□ - Die Erklarung, daf3 das nachtraglich eingereichte schriftliche Sequenzprotokoll nicht uber den 

Offenbarungsgehalt der internationalen Anmeldung im Anmeldezeitpunkt hinausgeht, wurde vorgelegt. 

□ Die Erklarung, daB die in computerlesbarer Form erfassten Informationen dem schriftlichen 
Sequenzprotokoll entsprechen, wurde vorgelegt. 

4. Aufgrund der Anderungen sind folgende Unterlagen fortgefallen: 



Formblatt PCT/lPEA/409 (Felder l-VIII, Blatt 1) (Juli 1998) 



INTERN ATIONALER VORLAUFIGER 

PRUFUNGSBERICHT Internationales Aktenzeichen PCT/EP00/06599 



□ Beschreibung, Seiten: 

□ Anspruche, Nr.: 

□ Zeichnungen, Blatt: 

5. □ Dieser Bericht ist ohne Berucksichtigung (von einigen) der Anderungen erstellt worden, da diese aus den 
angegebenen Grunden nach Auffassung der Behorde uber den Offenbarungsgehalt in der ursprunglich 
eingereichten Fassung hinausgehen (Regel 70.2(c)). 

(Auf Ersatzblatter, die solche Anderungen enthaften, ist unter Punkt 1 hinzuweisen;sie sind diesem Bericht 
beizufugen). 



6. Etwaige zusatzliche Bemerkungen: 



V. Begrundete Feststellung nach Artikel 35(2) hinsichtlich der Neuheit, der erfinderischen Tatigkeit und der 
gewerblichen Anwendbarkeit; Unterlagen und Erklarungen zur Stutzung dieser Feststellung 

1. Feststellung 

Neuheit (N) Ja: Anspruche 

Nein: Anspruche 1 

Erfinderische Tatigkeit (ET) Ja: Anspruche 

Nein: Anspruche 1 

Gewerbliche Anwendbarkeit (GA) Ja: Anspruche 1 

Nein: Anspruche 



2. Unterlagen und Erklarungen 
stehe Beiblatt 



VII. Bestimmte Mangel der internationalen Anmeldung 

Es wurde festgestellt, daB die internationale Anmeldung nach Form Oder Inhalt folgende Mangel aufweist: 
siehe Beiblatt 



Fonmblatt PCT/1PEA/409 (Felder I- VIII, Blatt 2) (Juli 1998) 



INTERNATIONALER VORLAUFIGER 
PRUFUNGSBERICHT - BEIBLATT 



Internationales Aktenzeichen PCT/EP00/06599 



Punkt V 

Das folgende Dokument wird in diesem Bericht zitiert: 

D1 EP-A 0 685 544 

Die Druckschrift D1 beschreibt ein Verfahren zur Herstellung wassriger Zweikom- 
ponenten-Polyurethan-Lackemulsionen auf Basis von isocyanatreaktiven Bindemit- 
teldispersionen und Polyisocyanaten durch Vermischen der beiden Komponenten bei 
einem Druck von 1-30 MPa in einem Strahldispergator (D1, insbesondere die Anspru- 
che 1-3 i.V.m. S. 3, Z. 5-30). GemaB D1, S. 4, Z. 18-27 und Fig. 6 wird ein verstellbarer 
Strahldispergator mit zu- oder abschaltbaren Dusenbohrungen oder Schlitzen einge- 
setzt. Das beanspruchte Verfahren ist somit nicht mehr neu (Art. 33(2)). 

Punkt VII 

Auf S. 9, Z. 10 der Beschreibung ist eine Abbildung 5 erwahnt, die sich jedoch nicht in 
der Akte befindet. 



Formblatt PCT/BeibJatt/409 (Blatt 1) (EPA-April 1997) 



VERTRAG UBtffcDIE INTERNATIONALE ZUSANUMP 

au^PFm GEBIET des patentweseIV 

PCT 

INTERNATIONALER RECHERCHENBERICHT 

(Artikel 18 sowie Regeln 43 und 44 PCT) 



ARBEIT 



Aktenzeichen des Anmelders Oder Anwalts 
LEA 33 410-WO PB 


WEITERES siehe Mitteilung uber die Ubermittlung des intern ationalen 

Recherchenberichts (Formblatt PCT/ISA/220) sowie, soweit 
VORGEHEN zutreffend, nachstehender Punkt 5 


Internationales Aktenzeichen 

PCT/EP 00/06599 


Internationales Anmeidedatum 
(T ag/Monat/Jahr) 

12/07/2000 


(Friihestes) Prioritatsdatum (Tag/Monat/Jahr) 

16/07/1999 


Anmelder 

BAYER AKTIENGESELLSCHAFT 



Dieser internationale Recherchenbericht wurde von der Internationalen Recherchenbehorde ersteilt und wird dem Anmelder gemaS 
Artikel 18 Cibermittelt. Eine Kopie wird dem Internationalen Buro ubermittelt. 

Dieser internationale Recherchenbericht umfaBt insgesamt _2 Blatter. 

|"X~| Daruber hinaus liegt ihm jeweils eine Kopie der in diesem Bericht genannten Unterlagen zum Stand der Technik bei. 



1 . Grundlage des Benefits 

a. Hinsichtlich der Sprache ist die internationale Recherche auf der Grundlage der internationalen Anmeldung in der Sprache 
durchgefuhrt worden, in der sie eingereicht wurde, sofern unter diesem Punkt nichts anderes angegeben ist. 



□ 



b. 



2. 
3. 



Die internationale Recherche ist auf der Grundlage einer bei der Behorde eingereichten Ubersetzung der internationalen 
Anmeldung (Regel 23.1 b)) durchgefuhrt worden. 

Hinsichtlich der in der internationalen Anmeldung offenbarten Nucleotid- und/oder Aminosauresequenz ist die internationale 
Recherche auf der Grundlage des Sequenzprotokolls durchgefuhrt worden, das 
| j in der internationalen Anmeldung in Schriflicher Form enthalten ist. 

zusammen mit der internationalen Anmeldung in computertesbarer Form eingereicht worden ist. 

bei der Behdrde nach tragi ich in schriftlicher Form eingereicht worden ist. 

bei der Behorde nachtraglich in computerlesbarer Form eingereicht worden ist. 

Die Erklarung, daG das nachtraglich eingereichte schriftliche Sequenzprotokoll nicht uber den Offenbarungsgehalt der 
internationalen Anmeldung im Anmeldezeitpunkt hinausgeht, wurde vorgelegt. 

Die Erklarung, daB die in computerlesbarer Form erfaBten Informationen dem schriftlichen Sequenzprotokoll entsprechen, 
wurde vorgelegt. 

Bestimmte Anspruche haben sich als nicht recherchierfoar erwiesen (siehe Feld I). 
Mangelnde Einheitlichkeit der Ertlndung (siehe Feld II). 



□ 
□ 
□ 
□ 

□ 



□ 
□ 



Hinsichtlich der Bezeichnung der Erflndung 

|"X~| wird der vom Anmelder eingereichte Wortlaut genehmigt. 
j j wurde der Wortlaut von der Behdrde wie folgt festgesetzt: 



5. Hinsichtlich der Zusammenfassung 

wird der vom Anmelder eingereichte Wortlaut genehmigt. 

wurde der Wortlaut nach Regel 38.2b) in der in Feld III angegebenen Fassung von der Behorde festgesetzt. Der 
[ | Anmelder kann der Behdrde innerhalb eines Monats nach dem Datum der Absendung dieses internationalen 
Recherchenberichts eine Stellungnahme vorlegen. 

6. Folgende Abbildung der Zeichnungen ist mit der Zusammenfassung zu veroffentlichen: Abb. Nr. 



| j wie vom Anmelder vorgeschlagen [X] keinederAbb. 

I j weil der Anmelder selbst keine Abbildung vorgeschlagen hat. 
| | weil diese Abbildung die Erfindung besser kennzeichnet. 
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INTERNATIONALER RECHERCHENBERICHT 



Interna^^ales Aktenzelchen 

W 1 



PC 



1 00/06599 



A. KLASSIFIZIERUNG DES ANMELDUNGSGEGENSTANOES 

IPK 7 Ce8G18/08 B01019/26 B01F5/06 



Nach der Intemationalen Patentklassifikation (IPK) Oder nach der nationaten Klassifikation und der IPK 



B. RECHERCHIERTE GEBIETE 



Recherchierter Mindestprufstoff (Klassifikationssystem und Klassifikalionssymbole ) 

IPK 7 C08G B01J B01F 



Recherchierte aber nicht zum Mindestprufstoff gehorende Veroffentlichungen, soweit diese unter die recherchierten Gebiete fallen 



Wahrend der intemationalen Recherche konsultierte elektronische Datenbank (Name der Datenbank und evtl. verwendete Suchbegriffe) 

WPI Data, EPO-Internal , PAJ 



C. ALS WESENTLICH ANGESEHENE UNTERLAGEN 



Kategorie 0 Bezeichnung der Veroffentlichung, soweit erforderlich unter Angabe der in Betracht kommenden Teile 



Betr. Anspruch Nr. 



EP 0 685 544 A (BAYER) 

6. Dezember 1995 (1995-12-06) 

Seite 3, Zeile 5 - Zeile 39 

Seite 4, Zeile 18 - Zeile 27; Anspruch 1: 

Abbi ldung 6 



US 3 437 624 A (DAWN ET AL) 
8. April 1969 (1969-04-08) 
Spalte 7, Zeile 60 -Spalte 9, Zeile 
Anspruche 1,2; Abbildungen 1-3 



45; 



□ 



Weitere Veroffentlichungen sind der Fortsetzung von Feld C zu 
entnehmen 



Siehe Anhang Patentfamilie 



° Besondere Kategorien von angegebenen Veroffentlichungen 

"A' Veroffentlichung, die den allgemeinen Stand der Technik definiert, 
aber nicht als besonders bedeutsam anzusehen ist 

alt e res Dokument, das jedoch erst am Oder nach dem intemationalen 
An me Ide datum veroffentlicht worden ist 

'L' Veroffentlichung, die geeignet ist, einen Prioritatsanspruch zweifelhaft er- 
scheinen zu lassen, oder durch die das Veroffentlichungsdatum einer 
anderen im Recherchenbericht genannten Veroffentlichung belegt werden 
soli oder die aus einem anderen besonderen Grund angegeben ist (wie 
ausgefuhrt) 

*(y Veroffentlichung, die sich auf eine mundliche Offenbarung, 

eine Benutzung, eine Ausstellung oder andere MaBnahmen bezieht 

"P" Veroffentlichung, die vor dem intemationalen Anmeldedatum, aber nach 
dem beanspruchte n Prioritatsdatum veroffentlicht worden ist 



'T Spatere Veroffentlichung, die nach dem intemationalen Anmeldedatum 
oder dem Prioritatsdatum veroffentlicht worden ist und mil der 
Anmeldung nicht kollidiert, sondem nur zum Verstandnis des der 
Erfindung zugrundeliegenden Prinzips oder der ihr zugrunde liege nden 
Theorie angegeben ist 

"X" Veroffentlichung von besondere r Bedeutung; die beanspruchte Erfindung 
kann allein aufgrund dieser Veroffentlichung nicht als neu oder auf 
erfinderischer Taligkeil beruhend betrachtet werden 

•Y" Veroffentlichung von besonderer Bedeutung; die beanspruchte Erfindung 
kann nicht als auf erfinderischer Tatigkeit beruhend betrachtet 
werden, wenn die Veroffentlichung mil einer oder mehreren anderen 
Veroffentlichungen dieser Kategorie in Verbindung gebracht wird und 
diese Verbindung fur einen Fachmann naheliegend ist 

■&■ Veroffentlichung, die Mitglied derselben Patentfamilie ist 



Datum des Abschlusses der intemationalen Recherche 



23. November 2000 



Absen dedal urn des intemationalen Recherchenberichts 



01/12/2000 



Name und Postanschrift der Intemationalen Recherchenbehorde 
Europaisches Palentamt, P.B. 5818 Patentlaan 2 
NL - 2280 HV Rtjswijk 
Tel. (+31-70) 340-2040, Tx. 31 651 epo nl. 
Fax; (+31-70) 340-3016 



BevoDmachtigter Bediensteter 



Bourgonje, A 
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PCT/EPOO/06599 
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From the INTERNATIONAL BUREAU 



PCT 

NOTIFICATION OF ELECTION 

(PCT Rule 61.2) 


To: 

Commissioner 

US Department of Commerce I 
United States Patent and Trademark 
Office, PCT 

2011 South Clark Place Room 
CP2/5C24 

Arlington, VA 22202 
ETATS-UNIS D'AMERIQUE 

in its capacity as elected Office 


Date of mailing (day/month/year) 
27 February 2001 (27.02.01) 


International application No. 
PCT/EPOO/06599 


Applicant's or agent's file reference 
Le A 33 410-WO PB 


International filing date (day/month/year) 
12 July 2000(12.07.00) 


Priority date (day/month/year) 

16 July 1999(16.07.99) 


Applicant 

KUNKSIEK, Bernd etal 



1. The designated Office is hereby notified of its election made: 

| X| in the demand filed with the International Preliminary Examining Authority on: 

15 January 2001 (15.01.01) 



\~\ in a notice effecting later election filed with the International Bureau on: 



2. The election | X| was 

□ 



was not 



made before the expiration of 19 months from the priority date or, where Rule 32 applies, within the time limit under 
Rule 32.2(b). 



The International Bureau of WIPO 


Authorized officer 


34, chemin des Colombettes 


S. Mafia 


121 1 Geneva 20, Switzerland 


Facsimile No.: (41-22) 740.14.35 


Telephone No.: (41-22) 338.83.38 
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